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i
摘 要
光催化有机合成反应是现代合成化学的研究热点。由于可见光本身固有的清
洁、温和、经济等特点，可见光诱导的光催化氧化还原反应已引起合成化学家们
广泛的研究兴趣，近年来也取得了一些突破性进展。
光催化硝酮与醛（酮）的不对称交叉偶联反应合成光活性β-羟胺醇是一种创
新的合成反应体系探索，具有一定的挑战性。由于产物β-羟胺醇含有双手性中心，
因此，寻求合适的光催化合成条件、筛选设计能有效控制反应的化学选择性和立
体选择性的金属试剂和手性配体催化剂是创立这一新的合成反应体系的关键。因
此，发展高效快速检测光活性产物的分析方法至关重要。但β-羟胺醇产物含有四
个立体异构体，也给产物分离纯化及其光学纯度的准确测定带来了困难。
手性高效液相色谱法是目前最具优势的对映体拆分和对映体纯度测定的方
法之一。本论文围绕创立新的光催化硝酮与醛（酮）的不对称交叉偶联反应体系
合成β-羟胺醇课题研究，发展新的手性液相色谱方法测定反应产物β-羟胺醇的对
映体纯度和评价不对称合成反应效率。同时应用手性液相色谱分析光催化不对称
偶联反应产物组成，用于指导优化合成条件、筛选手性催化剂等合成研究。
本论文共分为四章：
第一章为文献综述。主要介绍手性高效液相色谱法及其在不对称合成中的应
用、手性β-羟胺醇的合成方法与光催化氧化还原不对称合成反应新体系。在文献
调研的基础上，提出了本论文的研究设想。
第二章开展十二个β-羟胺醇化合物的手性液相色谱拆分研究。首先，选择
5-((4-氟苯基)(羟基)甲基)-2,2-二甲基吡咯啶-1-醇和 5-((4-甲氧苯基)(羟基)甲
基)-2,2-二甲基吡咯啶-1-醇两个目标化合物，开展基础性的手性高效液相色谱拆
分研究，从手性固定相类型、流动相组成等方面考察适合本课题研究的高效液相
色谱系统，优化色谱分离条件。在此基础上，建立适合光催化不对称偶联系列β-
羟胺醇产物的有效色谱拆分方法，并进一步结合简便的样品前处理方式将这些方
法直接用于快速测定反应产物的对映体过剩（e.e.值）和非对映体比例（d.r.值），
为创立新的光催化硝酮与醛（酮）的不对称反应体系、评价不对称偶联反应的立
体选择性与筛选手性催化剂提供可靠的实验数据。本章还采用手性高效液相色谱
方法测定了 N-Boc 及 N-Cbz β-氨基醇手性配体原料的光学纯度。
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第三章开展一氯二茂钛催化的去羟基偶联反应产物1,2-二烃基-1,2-二苯基乙
烷类化合物（芳醇偶联产物）的手性高效液相色谱拆分研究。分别考察了流动相
中不同醇调节剂及醇含量对这类化合物在 Chiralcel OD-H 柱和 Chiralpak AD-H
柱上色谱拆分的影响。通过优化色谱分离条件，基本实现了四个芳醇偶联产物的
基线色谱拆分。研究结果也表明 Chiralcel OD-H 柱与 Chrialpak AD-H 柱具有良好
的拆分互补性。
第四章开展四对细胞毒性生物碱 isochaetominine C 对映体的手性高效液相
色谱拆分研究。通过准确测定系列 isochaetominine C 生物碱合成产物的对映体纯
度，确认了在采用新开发的六步串联法合成细胞毒性生物碱的过程中并没有发生
对映异构化或差向异构化。在此基础上，提出了同时拆分八个 isochaetominine C
立体异构体的手性液相色谱方法。
关键词：手性液相色谱；对映体拆分；β-羟胺醇；1,2-二烃基-1,2-二苯基乙烷；
isochaetominine C
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